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(57) Die Organopoiysiloxanzusammensetzungen 
werden hergestellt, indem 



( 1 ) O rganopoiysiloxan e, und 

(2) vornydrophobierte oxidische verstarkende Full- 
stoffe in einer Knetmaschine 1 mH wenigstens zwei 
in Reihe nebeneinander angeordneten Knetkam- 
mern 2, die jeweils zwei achsparallele, gleich- oder 
gegensinnig antreibbare Knetwerkzeuge 3 enthal- 
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ten und die durch quer zu den Achsen 4 der Knet- 
werkzeuge 3 passierbare Offnungen 5 miteinander 
verbundeh sind, wobei die erste Knetkammer 2 
eine Beschickungsoffnung 6 und die letzte Knet- 
" kammer 2 eirie Austragsdffnung 7 aufweisehTver-"" 
mischt und geknetet werden. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von lagerstabilen Organopolysiloxanzusammensetzungen, bei 
dem Organopolysiloxane und vorhydrophobierte oxidische verstarkende Fullstoffe in einer Knetmaschine mit in Reihe 
5 nebeneinander angeordneten Knetkammern vermischt und geknetet werden. 

Zusammensetzungen aus Organopolysiioxan und hydrophobem oxidischem verstarkendem Fullstoff mussen zum 
gleichmaBigen Dispergieren des Fullstoffes, zur Verbesserung der Lagerstabilitat der Zusammensetzungen und zum 
Erreicnen von guten mechanischen Eigenschaften der aus den Zusammensetzungen hergestellten Sillkonkautschuk- 
vulkanisate irrtensiv geknetet werden. 
10 Ein Verfahren zur kontinuierlichen Herstellung von bei Raumtemperatur kondensationsvernetzbaren Silikonmas- 
sen unter Verwendung von pyrogener Kieselsaure ist beschrieben in US-A-4,737,561. Dort werden die Bestandteile 
der Silikonmassen zuerst in einem kontinuierlich arbeitenden geschlossenen Mischer vereinigt und danach in einem 
oszillierenden Pilgerschrittkneter mit Katalysator versetzt, homogenisiert und entgast. 

In der AU-A-91 76 256 ist ein Verfahren zur kontinuierlichen Herstellung von Grundmassen fur additionsvernetz- 
15 bare Silikonmassen beschrieben. In einem Doppelschneckenextruder werden vinylendstandiges Polydimethylsiioxan, 
hydrophile pyrogene Kieselsaure, Wasser und Hexamethyldisilazan vermischt. Dabei wird die hydrophile Kieselsaure 
durch Wasser und Hexamethyldisilazan hydrophobiert Die Hydrophobierung f indet also in-situ statt. 

Die vorstehend beschriebenen Schneckenreaktoren, namlich oszillierender Pilgerschrittkneter und Doppelschnek- 
kenextruder eriauben kein ausreichend intensives Kneten der Silikonmassen, da die zu geringe Verweilzeit der Massen 
20 im Reaktorraum nur geringfugig variiert werden kann. Selbst bei einer Reduzierung des Durchsatzes andert sich die 
Verweilzeit kaum, da die Schnecken eine konstante FOrderwirkung aufweisen. Bei einer Verringerung der Drehzahl 
kann zwar die Verweilzeit etwas verlangert werden, dafur ist jedoch die Knetwirkung reduziert. 

Zusatzlich weist das in der AU-A-91 76 256 beschriebene in-situ-Verfahren den Nachteil hoher Emissionen auf, die 
an jeder Knetmaschine auftreten und dadurch schwer beherrschbar werden. Weiter ist eine gezielte Steuerung der 
25 Hydrophobierung kaum moglich und auch Korrekturen der Fullstoffgehalte der Zusammensetzungen sind nicht mehr 
mSglich, da geeignete Fullstoffe fehlen. 

Ein Verfahren zur Vorhydrophobierung von oxidischem verstarkendem Fullstoff ist in US-A-5,057,151 beschrieben. 
Dort wird der hydrophile Fullstoff in einem UberschuB an Hydrophobierungsmittel unter mechanischer Beanspruchung 
hydrophobiert. AnschlieBend wird uberschussiges Hydrophobierungsmitte! abgezogen und in den ProzeB zuriickge- 
30 fuhrt. 

Beim Vorhydrophobieren des Fullstoffes ist es moglich, den Hydrophobierungsgrad gezielt zu steuern und in wei- 
ten Grenzen zu variieren, wobei hohe und/oder gleichmaBige Hydrophobierungsgrade moglich sind, was fur viele 
Anwendungen Voraussetzung ist. Das Verfahren zur Vorhydrophobierung erlaubt es, den Fullstoff so zu hydrophobie- 
ren, daB damit durch einfaches Mischen des hydrophobierten Fullstoffes mit Organopolysiioxan und anschlieBendes 

35 Kneten der Mischung sog. Grundmassen fur vernetzbare Organopolysiloxanzusammensetzungen hergestellt werden 
kOnnen. Die Verwendung von_yorab hydrophobiertem Fullstoff fuhrt zu einer jdeutlichen Kapazitatssteigerung der 
Mischorgane. Emissionen werden auf eine zentrale Anlage, namlich die Hydrophobieranlage, begrenzt und sind 
dadurch leichter beherrschbar. Der Verbrauch an Hydrophobierungsmittel kann gegenuber dem in-situ- Verfahren deut- 
lich reduziert werden. Der Fullstoffgehalt der Zusammensetzungen laBt sich nachtraglich im Bedarfsfall leicht durch 

40 Zusatz von weiterem Fullstoff korrigieren. 

jn d[sk5ntinuierlichen Knetern, wie Doppelmuldenknetern konnen Zusammensetzungen aus Organopqlysiloxan 
und hydrophobem oxidischem verstarkendem Fullstoff (= Grundmassen) mit hoher Lagerstabiiitat hergestellt werden, 
bei denen die auf Basis der Zusammensetzungen hergestellten Silikonkautschukvulkanisate sehr gute mechanische 
Eigenschaften aufweisen. 

45 Jedoch erfordern die diskontinuierlichen Kneter sehr lange Chargenlaufzeiten von bis zu 25 h. Aufgrund der sich 
daraus ergebenden geringen Raum-Zert-Ausbeuten ist die Herstellung der Zusammensetzungen sehr kostenintensiv. 
Die Kneter werden nach Beenden des Knetprozesses gekippt, um die Zusammensetzungen aus den Knetern auszu- 
tragen. Da die Zusammensetzungen, insbesondere die hochviskosen Zusammensetzungen, nur unvollstandig aus den 
Knetern f lie Ben, muB von Hand nachgeholfen und die Kneter ausgekratzt werden. 

so Die Kneter arbeiten unter Sen utzgas, da sich im Gasraum Gase sammeln kOnnen. die bei : Anwesenheit.von Sauerstoff 

explosive Gemische bilden kGnnen. 

Der KnetprozeB kann ferner nicht gesteuert werden, da erst nach Kneten der Zusammensetzung festgestellt werden 
kann, ob die Produktqualitat der Spezifikation entspricht. Tritt eine Abweichung des Sollwertes auf, muB die gesamte 
Charge umgearbeitet werden. 

55 Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur Herstellung einer aus Organopolysiioxan 
und hydrophobem oxidischem verstarkendem Fullstoff bestehenden Zusammensetzung bereitzusteflen, bei dem groBe 
Raum-Zeit-Ausbeuten erreicht werden und die Zusammensetzungen intensiv geknetet werden kdnnen, wobei der 
KnetprozeB gut gesteuert werden kann. 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Organopolysiloxanzusammensetzungen, bei dem 
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(1) Organopolysiloxane, die durchschnittlich mindestens 2 an Silicium gebundene Reste pro Molekul aufweisen, 
die ausgewahlt werden aus 

(a) Kohlenwasserstoffresten mit aliphatischen Kohlenstoff-Kohlenstoff-Mehrfachbindungen 
5 (b) Wasserstoffatomen und 

(c) Hydroxylgruppen und 

(2) vorhydrophobierte oxidische verstSrkende Fullstoffe mit einem durch die Hydrophobierung erhaltenen Kohlen- 
stoffgehalt von mindestens 0,5 Gew.-% in einer Knetmaschine mit wenigstens zwei in Reihe nebeneinander ange- 

10 ordneten Knetkammern, die jeweils zwei achsparallele, gieich- Oder gegensinnig antreibbare Knetwerkzeuge 
enthalten und die durch quer zu den Achsen der Knetwerkzeuge passierbare Offnungen miteinander verbunden 
sind, wobei die erste Knetkammer eine Beschickungsoffnung und die letzte Knetkammer eine Austragsoffnung 
aufweisen, vermischt und geknetet werden. 

75 Als Organopolysiloxane (1) werden vorzugsweise lineare Oder verzweigte Organopolysiloxane aus Einheiten der 
allgemeinen Formel I 

R 1 a R 2 bSi0 4 _ a _ b (I). 

20 eingesetzt, wobei 

R 1 einwertige, gegebenenfalls mit Halogenatomen substituierte C-|- bis C 10 - Kohlenwasserstoffreste, die frei sind 

von aliphatischen Kohlenstoff-Kohlenstoff-Mehrfachbindungen, 
R 2 Wasserstoffatome. Hydroxylgruppen Oder einwertige Kohlenwasserstoffreste mit aliphatischer Kohlenstoff-Koh- 
25 lenstoff-Mehrfachbindung mit 2 bis 8 Kohlenstoffatomen je Rest, 

a die Werte 0,1,2 oder 3 und 

b die Werte 0. 1 Oder 2 bedeuten, mit der MaBgabe, daB durchschnittlich mindestens 2 Reste R 2 je Molekul vor- 
liegen. 

30 Die Organopolysiloxane (1 ) besitzen vorzugsweise eine durchschnittliche Viskositat von mindestens 1 0, insbeson- 
dere mindestens 1000 mPa • s, und vorzugsweise hochstens 10 8 , insbesondere hochstens 10 5 mPa • s bei 25°C. 

Beispiele fur unsubstituierte Kohlenwasserstoffreste R 1 sind C r bis C 10 -Alkyl-, C r bis C 10 -Alkaryl- oder C r bis 
Ci 0 -Aralkylreste deren Alkylteil gesattigt ist, oder C-|- bis C 10 -Arylreste. Beispiele fur Alkylreste R 1 sind der Methyl-, 

Ethyj : , n-Propyl : , iso-Propyl-, n-Butyl-, iso- Butyl-, tert. -Butyl-, n-Pentyl-, iso^entyl-, neo-Pentyl-, tert.-Pentylrest; Hexyl- 

35 reste, wie der n-Hexyl- und Cyclohexylrest; Heptylreste, wie der n-Heptylrest; Octyl reste, wie der n-Octylrest und iso- 

Qctylreste, wie der ^ 2,2,4-Tnmethylpentylrest; Nonylreste, wie der n-Npnylrest;. C)ecylreste, wie der n-pecylrest; Cyclo- 

alkylreste, wie der Cyclohexylrest; Beispiele fur Alkarylreste R 1 sind der a- und p-Phenylethylrest; Beispiele fur Aral- 
kylreste R 1 sind der Benzylrest und der 2,4-Diethylbenzylrest; Beispiele fur Arylreste R 1 sind der Phenylrest und der 
Naphthylrest. 

40 Vorzugsweise bedeutet R 1 C-|- bis C 6 -Alkylreste und Phenylreste, insbesondere Methyl- und Ethylreste. 

Beispiele fur mit Halogenatomen substituierte Kohlenwasserstoffreste R 1 sind der 3,3,3-Trifluor-n-propylrest, der 
2,2,2,2 , ,2',2'-Hexafluorisopropylrest, der Heptafluorisopropylrest, der 3-Chior-n-propylrest, der 2-Ethylbromidrest und 
der 3-Propylbromidrest. Vorzugsweise sind die Reste R 1 nicht substituiert. 

Beispiele fur einwertige Kohlenwasserstoffreste mit aliphatischer Kohlenstoff-Kohlenstoff-Mehrfachbindung mit 2 
45 bis 8 Kohlenstoffatomen je Rest R 2 sind Alkenylreste, wie der Vinyl-, 5-Hexenyl-, 1-Propenyl-, Allyl-, 1-Butenyl- und 1- 
Pentenylrest; und Alkinylreste, wie der Ethinyl-, Propargyl- und 1 -Propinylrest. 

Vorzugsweise weisen die Organopolysiloxane (1) mindestens 90, insbesondere mindestens 95 Mol-% Einheiten 
der allgemeinen Formel I auf, in denen die Summe a+b ■ 2 betragt. 

Vorzugsweise weisen die Organopolysiloxane (1) mindestens 60, insbesondere mindestens 80, spezieil minde- 
50 stens 95 Mol-.% Einheiten.der allgemeinen Formel I auf, in denen b den_Wert 0 hat.. • 

Vorzugsweise werden auf 100 Gewichtsteile der Organopolysiloxane (1) mindestens 5, vorzugsweise mindestens 
10, insbesondere mindestens 20 Gewichtsteile und hochstens 200, vorzugsweise hochstens 150, insbesondere h6ch- 
stens 100 Gewichtsteile vorhydrophobierte oxidische verstarkende Fullstoffe (2) eingesetzt. 

Die Fullstoffe (2) sind vorzugsweise jeweils vorhydrophobierte pulverfdrmige Fullstoffe, wie pyrogen hergestellte 
55 Kieselsaure, gefallte Kieselsaure und Silicium-Aluminium-Mischoxide oder faserfOrmige Fullstoffe, wie Asbest. Es kann 
eine Art von Fulistoff, es kann auch ein Gemisch von mindestens zwei Fullstoffen eingesetzt werden. 
Der durch die Hydrophobierung erhaltene Kohlenstoffgehalt der Fullstoffe (2) betragt vorzugsweise mindestens 1 Gew.- 
% und vorzugsweise hochstens 6 Gew.-%. Bei der Bestimmung des Kohlenstoffgehalts der Fullstoffe (2) wird durch 
eine Trocknung von mindestens 2 Stunden bei mindestens 200°C sichergestellt, da B der gemessene Kohlenstoffgehalt 
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sich auf die hydrophobierende Schicht der Fullstoffe (2) bezieht. 

Besonders bevorzugt als verstarkende Fullstoffe (2) sind pyrogen hergestellte Kieselsaure und gefallte Kiesel- 
saure. Vorzugsweise betragt die BET-Oberflache der Fullstoffe (2) mindestens 50 m 2 /g, insbesondere mindestens 100 
m 2 /g, speziell mindestens 150 m 2 /g. 

5 Die Fullstoffe (2) sind durch die Behandlung mit beispielsweise Organosilanen, -silazanen bzw. -siioxanen oder 

durch Veratherung von Hydroxy Igruppen zu Alkoxygruppen hydrophobiert. Ein bevorzugtes Verfahren zur Hydropho- 
bierung ist in US-A-5,057,151 beschrieben. 

Die Organopolysiloxane (1a), die Kohlenwasserstoffreste mit aliphatischen Kohlenstoff-Kohlenstoff-Mehrfachbin- 
dungen besitzen, weisen vorzugsweise durchschnittlich 2 bis 10, insbesondere 2 bis 4 aliphatische Kohlenstoff-Kohlen- 

w stoff-Mehrfachbindungen pro Molekul auf. Vorzugsweise weisen die endstandigen Einheiten der allgemeinen Formel I 
aliphatische Kohl enstoff- Kohl enstoff-Mehrfachbindungen auf. Vorzugsweise sind die aliphatischen Kohl enstoff- Kohlen- 
stoff-Mehrfachbindungen Doppelbindungen. Die Organopolysiloxane (1a) besitzen vorzugsweise eine durchschnittli- 
ch e Viskositat von mindestens 100, insbesondere mindestens 1000 mPa-s. und vorzugsweise hochstens 10 5 , 
insbesondere hochstens 5 x 10 4 mPa • s bei 25°C. 

15 Die Organopolysiloxane (1b) mit Si-gebundenen Wasserstoffatomen weisen vorzugsweise durchschnittlich 2 bis 
50, insbesondere 5 bis 20 Si-gebundene Wasserstoffatome pro Molekul auf. Die Organopolysiloxane (1b) besitzen vor- 
zugsweise eine durchschnittliche Viskositat von mindestens 10, insbesondere mindestens 30 mPa*s, und vorzugs- 
weise hochstens 10 6 , insbesondere hochstens 10000 mPa -s bei 25°C. 

Die Organopolysiloxane (1c), die Si-gebundene Hydroxylgruppen aufweisen, besitzen vorzugsweise 2 bis 4 Hydro- 

20 xylgruppen pro Molekul. Vorzugsweise besitzen sie endstandige Hydroxylgruppen. Die Organopolysiloxane (1c) besit- 
zen vorzugsweise eine durchschnittliche Viskositat von mindestens 10, insbesondere mindestens 1000 mPa*s, und 
vorzugsweise hochstens 10 s , insbesondere hochstens 5 x 10 6 mPa • s bei 25°C. 

Die mittlere Verweilzeit der Zusammensetzung in der Knetmaschine betragt vorzugsweise hochstens eine Stunde, 
insbesondere hochstens 30 min. 

25 Wenn erfindungsgemaB eine Knetmaschine mit 100 I Nettovolumen benutzt wird, kOnnen problemios bei einer 
mittleren Verweilzeit von 15 bis 20 min 200 kg/h Organopolysiloxanzusammensetzung hergestellt werden, d.h. ca. 4000 
kg/d. Vergleichbare 3000 kg lagerstabile Organopolysiloxanzusammensetzungen werden erhalten, wenn in ein em dis- 
kontinuierlich arbeitenden Kippkneter mit 4000 I Nettovolumen bei einer mittleren Verweilzeit von 20 h gearbeitet wird. 
Beim Kippkneter muB zusatzlich Zeit fur die Entleerung und gegebenenfalls Reinigung dazugerechnet werden. 

30 Die Organopolysiloxanzusammensetzungen, welche vorhydrophobierte oxidische verstarkende Fullstoffe (2) ent- 
halten, weisen eine besonders gute Lagerstabilitat auf, wenn in einem ersten Schritt nur ein Teil der Organopolysilo- 
xane (1) mit den Fullstoffen (2) vermischt wird, die Mischung in einem zweiten Schritt bei einer Temperatur von 
vorzugsweise hochstens 130°C geknetet wird, bis die Viskositat der Mischung einen konstanten Wert erreicht hat und 
in einem dritten Schritt die Mischung mit dem Rest der Organopolysiloxane (1) vermischt wird. Vorzugsweise werden 

35 fm ersten Schritt 30 bis 80 Gew.-% der Organopolysiioxane (1) eingesetzt. 

J?!® '1i-!!!®LS^] rit i e aufgegliederte Verfahrensyariante kann in einer Knetmaschine durchgefuhrt werden^die wenig- 
stens drei Knetkammern aufweist, wobei die fur den dritten Schritt eingesetzten knetkammern mindestens eine zusatz- 
liche BeschickungsOffnung besitzen. 

Vorzugsweise wird der Rest der Organopolysiloxane (1) im dritten Schritt in mindestens zwei, insbesondere min- 

40 destens drei Knetkammern zugegeben, wobei vorzugsweise in der ersten Knetkammer des dritten Schritts weniger 
__ Organopolysiloxane l1)_^inA e IL w „ eiter ® n Kn et kamm er n zu g ©setzt jwi rd . Bei der Zugabe der Organopolysiloxane (1) 
im dritten Schritt in mehrere knetkammern wird eine besonders homogene Organopolysiloxanzusammensetzung 
erhalten. 

Die erfindungsgemaB eingesetzte Knetmaschine erlaubt eine Steuerung der Intensitat des Knetprozesses und der 
45 Verweilzeit, weil Drehzahl und Drehrichtung der Knetwerkzeuge in den einzelnen Knetkammern unnabhangig vonein- 
ander beliebig einstellbar sind. Beispielsweise konnen die Drehzahlen bei der Versuchsanlage 1 bis 400 UpM betragen. 
Bei geeigneter Wahl der Misch- und Knetwerkzeuge sind auch noch hdhere Drehzahlen mSglich. 

Bei der in drei Schritte aufgegliederten Verfahrensvariante konnen die Knetwerkzeuge der Knetkammern im ersten 
und im zweiten Schritt mit niedrigeren Drehzahlen als im dritten Schritt betrieben werden. Beispielsweise sind die Dreh- 
.50 . . zahlenjm dritteaSchritt zweir bis funfmaLso.hoch als im ersten und zweiten. Schritt. Wenn der erste Schritt in mehreren _ 
Knetkammern ausgeubt wird, kOnnen vorzugsweise in einer der Knetkammern die Knetwerkzeuge in Gegenrichtung 
betrieben werden. Dadurch wird der Fullgrad der Knetmaschine und damit die Verweilzeit verbessert. 

Da in der Knetmaschine kein f reier Gasraum vorhanden ist, kann auf Schutzgas verzichtet werden. 

Der Produktaustrag aus der Knetmaschine stellt kein Problem dar, weil die fertigen Zusammensetzungen durch die 
55 Knetwerkzeuge leicht zur Austragsoffnung beffirdert werden konnen. Die letzte Knetkammer weist vorzugsweise 
PumpflOgel fur den Produktaustrag auf. 

Vorzugsweise weist die Knetmaschine mindestens drei, insbesondere mindestens funf Knetkammern auf. 

Zwischen einzelnen oder alien Knetkammern kGnnen Siebe, Stauscheiben oder Schieber zur Stauung der Orga- 
nopolysiioxanzusammensetzungen angebracht sein. Diese Elemente kannen hinsichtlich ihrer Lage und der von Ihnen 
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freigebbaren DurchlaGoffnung verstellbar sein. Dadurch Ia3t sich die Verweilzeit in den einzelnen Kammern beeinflus- 
sen. 

Vorzugsweise sind die Knetwerkzeuge Knetschaufeln, Walzen oder Poiygonscheiben. 

Vorzugsweise sind in der Knetmaschine neben der Beschickungsfiffnung der ersten Knetkammer weitere Beschik- 
kungsoffnungen vorhanden, die in die einzelnen Knetkammern fuhren oder zwischen zwei Knetkammern angeordnet 
sind. Vorzugsweise weist jede Knetkammer eine Beschickungsfiffnung auf. Insbesondere ist die Beschickungsoffnung 
der ersten Knetkammer fur die Beschikkung mit Feststoff geeignet und die anderen BeschickungsSffnungen fur die 
Zudosierung von Flussigkeiten vorgesehen. Vorzugsweise verfugt jede Knetkammer uber einen separat regelbaren 
Antrieb, der jeweils vorzugsweise eine Drehmomentmessung aufweist Das Drehmoment ist ein MaBfur die Viskositat 
der Mischung in der Kammer. 

Vorzugsweise sind die Knetkammern beheizbar oder kuhlbar, insbesondere einzeln bei unterschiedlicher Tempe- 
ratur betreibbar. Beim Kneten entsteht Friktionswarme, die vorzugsweise durch Kuhlen teilweise abgefuhrt wird, um 
Uberhitzung der Zusammensetzung zu vermeiden. Vorzugsweise betragt die Temperatur beim Kneten, insbesondere 
bei der in drei Schritte aufgegliederten Verfahrensvariarrte im zweiten Schritt hochstens 150°C. 

Vorzugsweise sind die Knetwerkzeuge fliegend gelagert. Die lagerseitige Gehause-AbschluBwandung istdann mit 
Offnungen fur die Arrtriebswellen der Knetwerkzeuge versehen. Vorzugsweise hat das Gehause der Knetkammern 
eine quer zu den Werkzeugachsen verlaufende Trennstelle, so da 6 der der Lagerung abgewandte Gehauseteil in axia- 
ler Richtung der Antriebswellen von der Trennstelle und den Knetwerkzeugen wegbewegbar ist. Eine derartig ausge- 
staltete Knetmaschine ist besonders leicht zu reinigen. 

Eine solche Knetmaschine ist in der DE-C-40 05 823 beschrieben. 

Eine Knetmaschine ist in Fig.1, als Schnitt im Bereich der Knetkammern skizziert: 
Die Knetmaschine 1 weist sechs in Reihe nebeneinander angeordnete Knetkammern 2 auf, die jeweils zwei achspar- 
allele Knetwerkzeuge 3 enthalten und die durch quer zu den Achsen 4 der Knetwerkzeuge passierbare Offnungen 5 
miteinander verbunden sind. Die erste Knetkammer 2 weist eine Beschickungsoffnung 6 fur Feststoffe und die letzte 
Knetkammer 2 eine Austragsdffnung 7 auf. Die letzte Knetkammer 2 weist Pumpflugel 8 fur den Produktaustrag auf. 
Zwischen der zweiten und dritten Knetkammer 2, sowie zwischen der vierten und funften Knetkammer 2 sind Siebe 9 
angebracht. Neben der Beschickungsoffnung 6 der ersten Knetkammer 2 sind weitere Beschickungsoffnung en 6 vor- 
handen, die in eine einzelne Knetkammer 2 fuhren oder zwischen zwei Knetkammern 2 angeordnet sind. 

Die Organopolysiloxanzusammensetzungen sind lagerstabil, und eignen sich insbesondere als Grundmassen zur 
Herstellung von hochwertigen kondensationsvernetzenden, peroxidisch vernetzenden und additionsvernetzenden 
Organopolysiloxankautschukmassen, insbesondere von Zweikomponentenmassen. 

Zur Herstellung von kondensationsvernetzenden Organopolysiloxankautschukmassen werden die erfindungsge- 
maB hergestellten Organopolysiloxanzusammensetzungen mit Additiven wie Pigmentpasten, Weichmacher etc. ver- 
setzt. Mit spezielien Hartern kflnnen daraus Vulkanisate hergestellt werden. Zur Herstellung yon 
additionsvernetzenden Organopolysiloxankautschukmassen werden die erf indungsgemaB hergestellten Organopolysi- 
joxanzusammensetzungen fur fomponente Amit Edeimetallkatalysatpren und gegebenenfalls Jnhibitgren yersetzt, fur 
die Komponente B mit Methylwasserstoffsiloxanvernetzern und gegebenenfalls weiteren Additiven wre Pigmentpasten, 
Stabilisatoren etc. 

In den nachfolgenden Beispielen sind, falls jeweils nicht anders angegeben, 
a) a lle Mengenangaben auf das Gewicht bezogen; _ 

b) alle Drucke 0,10 MPa (abs.); 

c) alle Temperaturen 20° C . 
Beispiele 

Beispiel 1 : Kontinuierliche Herstellung einer Grundmasse fur additionsvernetzende Flussigkautschuk-Produkte 

An einer Conterna® Knetmaschine von IKA-Maschinenbau Janke & Kunkel GmbH & Co. KG, Staufen, bestehend 
aus 12 Kammern mit einem Volumen von jeweils 10 Litem, werden in die erste Kammer 80kg/h Polydimethylsiloxan mit 
Vtnyl-Endgruppen mit einer Viskositat von 20000 mPa ■ s sowie 60kg/h eines vorhydrophobierten Fullstoffs mit einer 
BET-Oberflache von 300 m 2 /g (Wacker® HDK SKS 300) dosiert. Die ab Kammer 2 kompaktierte Masse wird bei Dreh- 
zahlen von 50 bis 70 UpM in den Kammern 2 bis 8 urrter Kuhlung geknetet. Die Temperatur erhdht sich dabei trotzdem 
auf ca 100°C. In Kammer 9, 10 und 1 1 wird jeweils Polydimethylsiloxan mit Vinyl endgruppen mit einer Viskositat von 
20000 mPa • s dosiert. Die Durchsatze betragen dabei 

Kammer 9 5 kg/h 
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Kammer 10 15kg/h 
Kammer 1 1 40kg/h. 

Die Drehzahlen der Knetwerkzeuge in den Kammern 9-1 1 betragen ca. 200 UpM. Die Kammer 12 ist mil PumpflO- 
geln bLoct d^das Produkt in ein intgasungsgefaB fdrdern. Die Verweilzeit der Grundmasse ,n der Knetmasch.ne 
bSa 9 rS 15 mfn. Das EntgasungsgefaB wird mit ca 5m*/h N 2 bei einem Urnerdruck von ca JOOmbar gespuK urn 
geHnge Mengen an flOchtigen Siloxanen in ein Abgasreinigungssystem zu schleppen. D,e Grundmasse w»d aus dem 
intgasungsbehalter mittels Pumpe Ober eine Strainereinheii in einen Vorratsbehaiter ausgetragsn. D.e Prufung der 
Grundmasse ergab folgende Werte: 



10 



15 



20 



25 





gemessen 


Spezifikation 


Viskositat 


1300 Pas 


1100-1500 Pas 


Transparenz 


gut 


gut 


Aussehen 


keine Knor- 


keine Kndrzel 




zel 




Lagerstabilitat 


20% 


< 50% 



* Bei der PrOfung der Lagerstabilitat, werden 200g 
der Grundmasse in einer Glasf lasche 1 6h bei 
150°C gelagert und vor und nach der Lagerung die 
Viskositat gemessen. Der Viskositatsanstieg darl 
dabei nicht grOBer als 50% sein. 



30 SffiSc^^ 

wellenextruder: 

In einen Doppel wellenextruder mit einer Baulange von 36 D und einem Schn^ 
35 den 20kg/h Polyolmethylsiloxan mit einer Viskositat von 20000 mPa • s sowie 1 5kg/h Wacker® HDKM 3M cML 
Bei eine7 Baulange von 25 D wurden weitere 15 kg/h Polymer mit Nrmylendgruppen und e.ner ^ Q ^J^^9 
" mPas zugefuhrt Nach einer kuTzen Evakuierzone bei ca 32 D wurde das Produkt Qber einen Strainer ausgetragen. Die 
Verweilzeit betrug ca 2 min, die Temperatur stieg auf 150°C an. 

40 Ergebnis: 



so.. 



Viskositat 1800Pas 

Transparenz gut 

Aussehen enthielt wenige Knorzel 

45 Lagerstabilitat » 1 00% (Viskositat war nicht mehr meBbar) 

Patentanspruche 

1 . Verfahren zur Herstellung von Organopolysiloxanzusammensetzungen, bei dem 



ll) Organ^polysiloxane^ diedurchsc^ 2 an Silicium gebundene Reste pro Molekul aufwei- 

sen, die ausgewahlt werden aus 

(a) Kohlenwasserstoffresten mit aliphatischen Kohlenstoff-Kohlenstoff-Mehrfachbindungen 
5 5 (b) Wasserstoffatomen und 

(c) Hydroxylgruppen und 

(2) vorhydrophobierte oxidische verstarkende Fullstoffe mit einem durch die Hydrophobierung erhaltenen Koh 
lenstoffgehalt von mindestens 0.5 Gew.-% in einer Knetmaschine 1 mit wenigstens zwei in Re.he nebene.nan 
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der angeordneten Knetkammern 2, die jeweils zwei achsparallele, gleich- oder gegensinnig antreibbare 
Knetwerkzeuge 3 errthalten und die durch quer zu den Achsen 4 der Knetwerkzeuge 3 passierbare Offnungen 
5 miteinander verbunden sind, wobei die erste Knetkammer 2 eine BeschickungsOffnung 6 und die letzte Knet- 
kammer 2 eine Austragsoffnung 7 aufweisen, vermischt und geknetet werden. 

Verfahren nach Anspruch 1 , bei dem als Organopolysiloxane lineare Oder verzweigte Organopolysiloxane aus Ein- 
heiten der allgemeinen Forme! I 

R 1 a R 2 b Si0 4 . a . b (I), 
eingesetzt werden, wobei 

R 1 einwertige, gegebenenfalls mit Haiogenatomen substituierte C r bis C 10 -Kohlenwasserstoffreste, die frei 

sind von aliphatischen Kohlenstoff-Kohlenstoff-Mehrfachbindungen, 
15 R 2 Wasserstoffatome, Hydroxyigruppen oder einwertige Kohlenwasserstoffreste mit aliphatischer Kohlenstoff- 

Kohlenstoff-Mehrfachbindung mit 2 bis 8 Kohlenstoffatomen je Rest, 
a die Werte 0,1,2 oder 3 und 

b die Werte 0, 1 oder 2 bedeuten, mit der MaGgabe, daB durchschnittlich mindestens 2 Reste R 2 je Molekul 
vorliegen. 

20 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, bei dem die Organopolysiloxane (1) eine durchschnittiiche Viskositat von min- 
destens 10, und hOchstens 10 s mPa • s bei 25°C besitzen. 

4. Verfahren nach Anspruch 2 oder 3, bei dem die Organopolysiloxane (1) mindestens 90 Mol-% Einheiten der ailge- 
25 meinen Formel I aufweisen, in denen die Summe a+b = 2 betragt. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 4, bei dem die Organopolysiloxane (1 ) mindestens 80 Mol-% Einheiten 
der allgemeinen Formel I aufweisen, in denen b den Wert 0 hat. 

30 6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, bei dem auf 100 Gewichtsteile der Organopolysiloxane (1) minde- 
stens 5, und hochstens 200 Gewichtsteile vorhydrophobierte oxidische verstarkende Fullstoffe (2) eingesetzt wer- 
den. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, bei dem als verstarkender Fullstoff (2) pyrogen hergestellte Kiesel- 
35 saure Oder gefallte Kieselsaure mit einer BET-bberflache von mindestens 50 rr^/g eingesetzt wird. 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, bei dem in einem ersten Schritt nur ein Teil der Organopolysiloxane 
(1) mit den Fullstoffen (2) vermischt wird, die Mischung in einem zweiten Schritt geknetet wird, bis die Viskositat 
einen konstanten Wert erreicht hat und in einem dritten Schritt die Mischung mit dem Rest der Organopolysiloxane 

40 (1) vermischt wird. 



9. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 8, bei dem die Knetkammern 2 bei Bedarf geheizt oder gekuhlt werden. 



45 



50, v.- 



55 
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